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Esca invenci6n se relaclona con l£Xr£t5es de v 
poliuretano/urea/tiourea preparados a partir de una emulsi6n 
de alta proporci6n de fase interna de un prepollmero de 
uretano/urea/tiourea , 

Loa laticfcs de poliuretano/urea/tiourea generalmente 
se preparan al extender la cadena del producto de la reacci6n 
de un diisocianato orgfinico y un compuesto org&nico que tiene 
dos fitottios de hidr6geno activos como los glicoles de 6ter de 
polialquileno, glicol de €ter de (poli) alquileno -glicol de 
tio6ter de (poli) alquileno, resinas alquidas, poli&steres y 
poliesteramidas . El diisocianato se usa en exceso 
estequiomfitrico de manera que el producto de la reacci6n, 
tatnbifen conocido como prepollmero de poliuretano/urea/tiourea, 
es terminado en isocianato. El prepollmero se prepara 
tlpicamente en la presencia de un solvente. Ejemplos de 
preparaciones de prepollmero de poliuretano se describen en 
las Patentes de los Estad09 Unidos de NorteamSrica Numeros: 
3,178,310; 3,919,173? 4,442,259; 4,444,976, y 4,742,095, entre 
otros. 

La Patente de los Estados Unidos de Norteam§rica 
NCimero: 3,294,724 describe la preparaci6n de un l£tex de 
uretano que forma una pellcula extendiendo la cadena del 
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polimero terminado en isocianato con un compuesto de 
piperazina. Primero, el prepol£mero se prepara haciendo 
reaccionar un glicol de §ter de polialquileno con un 
diisocianato, Se foxrma entonces una emulsi6n de prepolimero, 
despues de lo cual se afiade un cotnpuesto de piperazina 
disuelto en agua frla a la emulsi6n con agitaci6n para formar 
un lAtex eatable de cadena extendida. Se usa un solvente como 
tolueno o ciclohexanona ya sea en el paso para formar el 
prepolimero o en el paso de la extensi6n de la cadena. 

El contenido de s61idos de un l&tex de poliuretano 
tipico tiende a estar en el rango de 30 a 40 por ciento en 
peso. Por ejemplo, la Patente de los Esfcados Unidos de 
NorteamSrica Ntimero; 4,742,095 describe la preparaci6n de un 
l^tex de poliuretano que tiene un contenido de sdlidos tan 
alto como de 41 por ciento en peso. Para minimizar los costos 
de transporte y los tietnpos de secado, es deseable preparar un 
lStex de poliuretano que maximiza el contenido de s61idos sin 
tener que recurrir a medios de concentraci6n adicionales como 
la evapoiracidn del agua. 

Serla ventajoso preparar un IStex de 
poliuretano/urea/tiourea en ausencia sustancial de cualquier 
solvente orgdnico auxiliar. Serla ademSs ventajoso preparar 
este l£tex con tamafio de particula controlado y una 
distribuci6n del tamafio de particulas estrecha. Finalmente 
serla deseable preparar un l&tex de poliuretano que tenga un 
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contenido de sdlidos de cuando menos el 45 por ciento en peso. 
Este latex seria particularmente util como refuerzo de 
tapetes. 

En un aapecto. la presente invencidn es un proceso 
para preparar un latex de poliuretano/urea/tiourea que 
comprende 1 05 paeos de: a) formar mediance un proceso continue 
una emulsidn de alta proporcidn de fase interna (H1PR) de un 
prepolimero de poliuretano/urea/tiourea en la presencia de 
agua y una cantidad emulsif icante y estabilizante de un 
tensoactivo; y b) poner en contacto la emulsi6n de alca 
proporcidn de fase interna con un reactivo bajo condiciones 
tales que forme el latex de poliuretano/urea/tiourea; en donde 
el prepolimero se prepara poniendo en contacto un compuesto 
organico de alto peso molecular que cenga cuando menos dos 
atomos de hidr6geno activos con suficiente poliisocianato, y 
bajo estas condiciones asegurar que el prepolimero este 
terminado con cu^do menos dos grupos isocianato . >• 

En otro aspecto, la presente invenci6n es un proceso 
para preparar un latex de poliuretano/urea/tiourea que 
comprende los pasos de: a) continuamente combinar en un 
dispersor y en la presencia de una cantidad emulsif icante y 
estabilizante de un tensoactivo, una corriente acuosa que 
tenga un gasto R, y una corriente de prepoUmero de 
poliuretano/urea/tiourea que tenga un gasto R 2 ; b) mezclar las 
corrientes combinadas con una cantidad suficiente de esfuerzo 
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cortante para fortnar una emulsi6n d e alca proporci6n de fase 
interna,- y C ) roezclar la emulsi6n de alta proporcion de fase 
interna con agua y un reactivo que extiende la cadena para 
formar un latex de poliuretano/urea/ciourea; en donde R 2 :R, es 
tal que la polidispersi6n de la emulsidn de alta proporci6n de 
fase interna no es mayor de 3 o el tamaflo de particula 
promedio en volumen no es mayor de 2 mi eras. 

En otro aspecto, la presente invenci6n es un proceso 
continuo para preparar un latex de poliuretano/urea/tiourea 
que comprende los pasos de: a) combinar una corriente que 
contiene un exceso estequiometrico de un poliisocianato con 
una corriente que contiene^ un compuesto organico de alto peso 
molecular que tiene cua>jdo menos dos Stomos de hidr6geno X 
activos en un mezclador estatico o activo bajo condiciones 
para^ formar un prepollmero de poliuretano que se termina con 
cuaVdo menos dos grupos terminales; b) formar una emulsion del > 
prepollmero combinando una corriente que contiene al 
prepollmero con una corriente que contiene agua y en la 
presencia de una cantidad emulsif icance y estabilizante de un 
tensoactivo; y c) poner en contacto una corriente de la 
emulsi6n con una corriente de un reactivo que extiende la 
cadena bajo condiciones para formar un latex de poliuretano/ 
urea/tiourea. 

En otro aspecto, la presente invenci6n es un latex 
de poliuretano/urea/tiourea que tiene un contenido de s61idos 
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no menor del 45 por ciento en peso r basado en el peso total 
del IStex. 

La Figura 1 ee un perf il del tamano de particula pro 
medio en volumen en micra (I) y polidispersi6n (II) de una e- 
mulsi6n de alta proporci6n de fase interna, estabili2ada con 
dodecilbenceno sulfonato lineal , como una £unci6n del prepoli- 
mero de uretano contra los gaetos de agua (III) usados para 
preparar la emulsi6n. 

El l&tex de poliuretano /urea / tiourea de la presente 
invenci6n ee puede preparar haciendo reaccionar un prepolimero 
de poliuretano/urea/tiourea con un reactivo que extiende la 
cadena en un medio acuoso y en la presencia de una cantidad 
estabilizante de un teneoactivo. El prepolimero de 
poliuretano/urea/tiourea se puede preparar por cualquier 
mfitodo conveniente como los muy conocidoa en la t§cnica. El 
prepolimero se prepara ventajosamente poniendo en contacto 
un compuesto orgfinico de alto peso molecular que tiene cuando 
menos dos &tomos de hidr6geno activoe con suficiente 
poOliisocianato, y bajo estas condiciones para asegurar que 
el prepolimero se termina con cu^^rtlo menos dos grupos isociana \ 
to , 

El poliisocianato pref eriblemente es un diisociana- 
to orgfinico, y puede ser arom&tico, alif&tico o cicloalif Stico, 
o una combinaciCn de los mismos. Ejemplos representatives de 
diisocianatos convenientes para la preparaci6n del prepolimero 
incluyen los descritos en la Patente de los Estados Unidos de 
NorteamSrica Ntimero: 3.294.724, columna 1, lineas 55 a 72, y 
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Patent^ do 1ob N i Eetadoa * Unidos .. de Norteamerica Nutnero: 




a 9. as£ como la Patent© de loa EBtadoe Unidos de 
Norteamerica Numero: 3,410,817, colutnna 2, Xineas 62 a 72, y 
columna 3, lineas l a 24 . Los diiaocianatoa preferidos 
ineluyen 4.4 ' -diisocianatodifenilmetano, 2, 4 • -diisocianato- 
difenilmetano, diiaocianato de isoforona, diisocianaeo de p- 
fenileno, dlisoclanato de 2,6 tolueno, poliieocianato de 
polif enilpolimetileno, 1 , 3 -bis (ieocianatometil) ciclohexano , 
1,4-dileocianatociclohexano, diisocianato de hexametileno, 
dlisoclanato de 1,5-naftaleno, diisocianato de 3 , 3 ' -dimetil- 
4,4' -bifenilo, 4,4 1 -diieocianatodiciclohexilmetano, 2,4' -dl- 
isocianatodiciclohexilmetano. y diiaocianato de 2, 4 -tolueno, 
o combinaciones de los raiamos. Los diiaocianatoa raSe 
preferidos son 4,4'-diisocianatodiciclohexilmetano, 4,4'- 
diiaocianatodixenilmete.no. 2,4' -diisocianatodiciclohexil- 
metano, y 2,4 ' -diisocianatodifenilmetano. Los mas preferidos 
son 4,4' -diisocianatodifenilmetano, y 2 ,4 • -diisocianato- 
difenilmetano , 



hidrogeno activo" ae refiere a un grupo que reacclona con un 
grupo isocianato para formar un grupo urea, un grupo tiourea, 
o un grupo uretano como se iluatra mediante la reacci6n 



Como se usa en la pxosente, el termino "grupo 
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en donde X es 0, S, NH, o N, y R y R' son grupos conec tores 
que pueden ser aliffiticos, arom£ticos, o cicloalif aticos o 
combinaciones de los mismos. El compuesto orgdnico de alto 
peso molecular con cuando menos dos Stomos de hidr6geno activo 
tiene un peso molecular no menor de 500 Daltons, 

El compuesto org&nico de alto peso molecular que 
tiene cuando menos dos hidr6genos activos puede ser un poliol, 
una poliamina, un politiol, o un compuesto que contiene 
combinaciones de aminas, tioles, y§teres. Preferiblemente, el 
compuesto org&nico de alto peso molecular que tiene cuando 
menos dos Atomos de hidrogeno activos es un diol, una diamina, 
un ditiol, una alcohol -amina, una tiolamina, o un alcohol - 
tiol, y tiene un peso molecular promedio no menor de 500. 
preferiblemente, el compuesto org&nico de alto peso molecular 
que tiene cuando menos dos Stomos de hidr6geno activo es un 
Ster o tioSter de glicol de polialqueno o un poliister poliol 
o politiol que tiene la f6rmula general: 

0 0 

H — [ ( xJ fl ( XCR' J n > ( xj n J -X 

en donde cada R es independient entente un radical alquileno; R' 
es un alquileno o un radical arileno; cada X es 
independientemente O o S, preferiblemente 0; n es un entero 
positivo; y n' es un entero no negative, con la condici6n de 
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que n y n» sean suf icientemente grandes que el compuesto tenga 
un peso molecular promedio no menor de 500 Daltons, mSs 
preferiblemente no menor de 750 Dal cons, y m£s preferiblemente 
no menor de ldoo Daltons. Preferiblemente, el peso molecular 
promedio del glicol de polialquileno no es mayor de 20,000 
Daltons, mas preferiblemente no mayor de 10,000 Daltons, mSs 
prf eriblemente no mayor de 5000 Daltons, y mAs preferiblemente 
no mayor de 3000 Daltons, Se prefieren los glicoles de §ter de 
polialquileno y los policies de poliister. Ejemplos 
representatives de glicoles de §ter de polialquileno son 
glicoles de Ster de polietileno, glicoles de 6ter de poli-1,2- 
propileno, glicoles de fiter de politetrametileno, glicoles de 
§ter de poli-l, 2-dimetiletileno, glicol de Ster de poli-l, 2- 
butileno, y glicoles de iter de polidecametiieno * Los policies 
de poli6ster preferidos incluyen adipato de polibutileno y 
tereftalato de polietileno. 

Una pequefia cantidad de un compuesto molecular bajo 
con cuaiardo menos dos Stomos de hidrdgeno activos se puede 
afiadir junto con el compuesto orgfinico de alto peso molecular 
que tiene ctjarrdo menos dos Stomos de hidr6geno activos para 
aumentar la resistencia a la tracci6n del polimero resultante. 
El peso molecular del compuesto molecular bajo que tiene 
cuando menos dos fitomos de hidr6geno activos estS en el rango 
de desde 62 Daltons a 400 Daltons, e incluye dioles, ditioles, 
diaminas, alcohol aminas, alcohol tioles, y tioles de amina. 
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Se prefieren los dioles que incluyen glicol de dietileno, 
glicol de etileno, y glicol de dipropileho. La cantidad de 
compuesto orgSnico de bajo peso molecular se anade 
preferiblemente en una cantidad suficiente para aumentar 
ventajosamente la resistencia a la tracci6n del polimero 
resultante. M&s preferiblemente, la cantidad de compuesto 
org&nico molecular bajo que tiene cuando menos dos Stomos de 
hidr6geno activo no es menor de 0.5 por ciento en peso, m4s 
preferiblemente no menos de l por ciento en peso basado en el 
peso de los compuestos totales que tienen fitomos de hidr6geno 
activos; y m&s preferiblemente no mayor de 10 por ciento en 
peso, mSs preferiblemente no mayor del 5 por ciento en peso 
basado en el peso de los compuestos totales que tienen Stomos 
de hidrogeno activos . 

Preferiblemente la proporci6n NC0:XH, donde X es O 

J 3 - 1 

6 S, preferiblemente O f no es menor de m&s 
preferiblemente no es menor de 1^2:1, y preferiblemente no es 
mayor de 5:1. 

El prepollmero de poliuretano se puede preparar por 
un proceso en lotes o continuo mediante mfitodos como los muy 
conocidos en la tfecnica. Por ejemplo, un exceso 
estequiom^trico de un diisocianato y un poliol se pueden 
introducir en corrientes separadas en un mezclador estStico o 
activo, preferiblemente en la presencia de una cantidad 
activante de un catalizador de estario org&nico.como el octoato 
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de estafto, y a una temperatura conveniente para la reacci6n 
controlada de los reactivos, tlpicamente de 40°C a 100°C. La 
reacci6n se Heva a cabo hasta la terminaci6n sustancial en un 
reactor de flujo conectado para forrnar el prepollmero. Despues 
de la terminacidn sustancial de la reacci6n, se puede ajustar 
la temperatura del prepollmero para la formaci6n de la 
emulsidn de alta proporci6n de fase interna. 

La emulsi6n de alta proporci6n de fase interna se 
puede preparar por cualquier mfitodo conveniente como los muy 
conocidos en la tScnica, (Ver, por ejemplo, la Patente de los 
Estados UnidOS de NorteamSrica Numero: 5,539,021, columna 1, 
llneas 9 a 45) . En el proceso de la presente invencian, la 
temperatura a la cual se prepara la emulsi6n de alta 
proporci6n de fase interna no eo crltica,- sin embargo, puede 
ser deeeable en algunos casos preparar la emulsi6n a 
temperaturas inferiores a la ambiental, porque el agua 
reacciona lentamente con los grupos diisocianato para forrnar 
aminas y CO2, y puede ser ventajoso suprimir la reaccion 
prematura de agua y el prepollmero. Adem&s, la temperatura 
preferida para preparar las emulsiones de alta proporci6n de 
fase interna depende del tiempo de residencia, es decir, el 
tiempo entre la formaci6n de la etnulsiCn de alta proporci6n de 
fase interna y el contacto de la emulsifin con el reactivo que 
extiende la cadena. En general, entre m£s corto sea el tiempo 
de residencia, mayor es la flexibilidad en seleccion de 
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temperatura. 



En un m *todo preferido de preparar ^ emuisi , n ^ 
aUa proporcion de fase incerna se cQmbina ^ corriente 

"uye conteniendo el prepolimero con una corriente que fluye 
conteniendo agua COn 8uficiente ^ ^ 

la emulsi6n de alta proporci6n de fase interna. Tam*ien esca 
Presence una cantidad e mu lsif icante y estabilizante de un 
tensoactivo. ya sea en la corriente que conciene el 
P~Poli«o, en la corriente que contiene el agua, o en una 
corrxente separada. Los reglmenes relatives de las corrientes 
que contienen el prepolimero y la corriente que contiene 
•1 ^a < R ,> SOn preferiblemente tales que la P olidi S persi6n 
de la emulsidn de alta proporci6n de fase interna (la 
propcrci6n del diametro pro^dio de volumen y. el diame.ro 
numero promedio de particulas o gotas, o D v /D n ) no es mayor de 
5, mas preferiblemente no es mayor de 3, mas preferiblemente 
- mayor de 2, mas preferiblemente no mayor de £S. y todavIa 
-as preferiblemente no mayor de i!f, o el tamaflo de partlcula 
P-medio en volumen no es mayor de 2 micras, mas 
preferxblemente.no es mayor de 1 micra, mas preferiblemente no 
es^mayor de CU5 micra. y n,as preferiblemente no es mayor de V 
0.* micra. Ademas, se prefiere que la e mu lsi6n de alta 
proporci6n de fase interna se prepare en un proceso continuo 
sin inversi6n de fase o distribuci6n por pa SO s de una fase 
interna hacia una fase' externa. 



v 



- ,.. « " 



( 
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El tensoactivo a veces ee usa como un concencrado en 
33Ua - E " CaS °' una *- contiene el tensoaccivo 

*e combine de manera ventajosa primero con una corrience que 
contiene el prepoUmero para £oCT ^ r u „ a de prepolInisro 

/censoactivo. AuRque se pued6 ^ ^ ^ 

proporci6„ ae ,ase interna en e ste unico paso , se pre£iere ^ 
se cosine una corrience que contiene el prepolimero y el 
tensoactivo con una corriente de a9 ua para diluir el 
tensoaccivo y para crear una emulsion de al« proporci6n de 
fase interna. 

Haciendo referenda a la Plgura i, se ii ustra el 
Perfil de la polidi Sperg i6n y el tamano de partlcula promedio 
en v 0lumen del prepol£mero de emulsi6n de alta proporci6n de 

fase interna preparado con 1 por ciento de tensoactivo 
RHODACAL™Los - 2 2 (sulfonate de dodecilfcenceno de sodio, una 
"area comercial de Rhone Poulenc, . La regi6n donde la 
proporci6n del region de ali^ntacion de aceite.-agua (R 2 .R r > 
esta en el rango de St± & j£« ^ ^ ^ 

operaci6n preferido de r^r, pa ra el prepol£ m ero dado 
(preparado al nacer reaccionar 30 por ciento en peso de una 
mezcla de 50:S0 de 4, 4 'diisocianatodifenilmetano y 2,4'-di~ 
isocianatodifenilmetano CO n 70 por cienco en peso de un diol 
de oxido de polipropileno que tiene un peso molecular promedio 
en peso de 2000). y e l tipo y cantidad de tensoactivo usado. 

Cuando la emulai6n de alta proporci6n de fase 
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interna se prepara usando 3 por ciento en peso de tensoactivo 
DeSULF™TLS^40 (ingrediente active es laurilsulf ato de 
trietanolamina, una marca comercial de DePorest Enterprise, 
IncJ, la proporci6n R 2 :R, preferida es de 5:1 a 8:1. Cuando 
el tensoactivo es 3 por ciento en peso de tensoactivo 
DeSULF™DBS-60T (ingrediente active es sulfonate de 
trietanolamina dodecilbenceno, una marca comercial de DeForest 
Enterprise, Inc.) la proporci6n R 2 :Ri preferida es de 3.5:1 a 
6:1. 

Un tensoactivo externo, que puede ser cati6nico, 
ani6nico, o no i6nico, se usa preferiblemente para preparar la 
emulsi6n de alta proporci6n de fase interna. Clases 
convenientes de tensoactivo© incluyen, pero no se restringen 
a, sulfates o fenoles etoxilados como sal de poli (oxi-i, 2- 
etanodiil)a-sulfo-«(nonilfenoxi)amonio; sales de ficidos grasos 
de metales alcalinos como oleatos y estearatos de metales 
alcalinos; polioxialquilenos no idnicos como 6xido de 
polietileno, 6xido de polipropileno, 6xido de polibutileno, y 
copollmeros de los mismos; alcoxilatos de alcohol, fisteres de 
Scidos grasos etoxilados y etoxilados de alquilfenol; 
laurilsulf atos de metales alcalinos, laurilsulf atos amina como 
el laurilsulf ato de trietanolamina/ tensoactivos de amonio 
cuaternario, sulfonatos de alguilbenceno de metales alcalinos 
como sulfonatos de dodecilbenceno de sodio ramificados y 
lineales; sulfonatos de benceno de alquilaminas como el 
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sonata ae dodeciioenceno de " iecanolamina . censoaceivos ^ 
uorocar buro e MiSticM y no i6nicQs como ^^^^ ^ 

«uorado „ sulfates ae per£luoroalquilo de 

tensoactivos ri<= . ' 

.out- „ 10 ° r95niC ° Corao P° lid -«i^iao«„o S 

Md " tt4U ' Si 61 se au t o aml l 8i£ici fiance la 

inclusion de g rupos amulsi£icances no i6ni=OS/ caci6nicos o 

° niC03 ' 6nt ° nCeS U » «n,oac tl vo extemo pueQa ser 0 puefle 
no ser necesario. 

Generalmente concentrations de tensoactivo aSs 
If. da, eorao reaultaSo part£culas de d . Smecro p ^ eflo 

P-» las concentrates da tensoactivo ^ son 

rt ti9nde ° * a£eCt " d * — » Perjudicial las propiedades 
los productos co™ l. a peUculas preparada3 . partir ^ ^ 

de alta propcreion da fase interna. D na P ersona con 
experience ordinaria an u c4enica tteilmmntm ^ 

determiner 1. concentration da tensoactivo adecuada P ara el 
"So final particular. 

Aunque as posible pritaero disolvar al prepoljmero en 
un solvente para el prepolircero antes da fcr.ar la eTUlsi6n de 
alta proportion de £aae interna. 3e prefiera prsparac ^ 
e^ulsian de a!ta proportion de fase interna en ausencis 
sustancial de un solvente. n,as preferiolemente en ausencis de 
un solvente. COm o sa use en la presents, el ter.ino "an 
ausancia sustancial de un solvente" signifies que un solvente 
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P^a el prepollmero represent no mas del 10 per ciento en 
Peso, preferiblemente no ^ de 5 por cien to en peso, mas 

Preferiblemente no mSs de por cientQ en peso de ^ 

emulsi6n de aUa proporcidn de fase interna basada en el peso 
del polimero y el solvente. 

La inclusidn de un solvente f recuencemente anade un 
gasto innecesario a la fabricacifin del produce de uso final 
Mas aun, la remoci6n del solvente, cuando es necesaria para 
obtener propiedades fisicas aceptables del producto , es 
cambien un paso caro asi como tardado. Asi, un proceso 
preferido de la presente invenci6n representa un avance en la 
tecnica de la P re P araci6n de ij^s de uretano. 

Un pollmero de poliuretano/urea/tiourea se prepara 
poniendo en contacto la emulsi6n de alta pro P orci6n de fase 
interna del prepollmero con un reactivo que extiende la 
cadena, el cual es un compuesto que coatiene grupQS 
funcionales que reaccionan con grupos isocianato para former 
uretano, urea o grupos tiourea. Los reactivos que extienden la 
cadena son muy conocidos en la tecnica. 

La emulsidn de alta proporcidn de fase interna 
preferiblemente se diluye primero con agua suficiente para 
formar un latex de prepollmero que tiene una proporci6n de 
fase diepersa contra fase acuosa que es menor de 3a. Aunque 
se puede usar agua como agente que extiende la cadena, se 
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ZTZT ~ - extienaen ia — — — 

peso molecular, por i« k 

y P« P c 1£ne ro. Los reaccivos que 

2ZT cadena pre£erldo8 lncluyen 

«rr enden ia cadena " s preteria ° s — « — — 

r in el i me ~ 1 — - - «-*-* — . X xa. diaminas 

P PU--1., .«!«,., eetrametUQndiaminai hex^Uena^na. 
. - aimet Ua mlno . 3 . 3 . diraecil . difBnilmeCM ^ 4>4 ,. _ 

anilme " M ' ^-^notcxuano. 

-J- - laa „* 3 preferidaa . La ^ _ _ 

aS,e ° te qU9 1« caa ena mia preferlao. 

« -activo ^ extiende la ca(jena es 
preference .! rsacclvo ^ ^ 

rMCClVOS que ex C ie 0de „ la cadsna 

Part iculanMnte aiamina _ ^ ^ i4cax finai ^ m ^ ^ 

Praferido ae preparar latex ae poliurecano/urea/tiourea. una 

SOlUCi6 " aCU ° Sa d « «» - Pone an =on C a«o con on 

«=eso a 8teq u itm4CriC0 de un 1Stex ^ prapol£mero aecir 

"n exceao as t e^W trico de orupos i5 cciana to , . D.spues d e 
V 1« diamina se nace reacctonar sustancialmente pQr 
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complex el latex resultante pref eriblemente se deja reposar 
durante un tiempo suf icientemente largo para que los grupcs 
isocianato restantes reaccionen con el agua. El latex 
preferido es «n latex de poliu.etano/urea que tiene un tamano 
de particula promedio en volumen no mayor de i micra, mas 
preferiblemente no mayor de mi era, y mas pref eriblemente 
no mayor de 0.4 micra, con una polidispersion que es 
preferiblemente no mayor de 2, mas preferiblemente no mayor de 
l-S, y mas preferiblemente no mayor de/j3. 

Se ha descubierto de manera sorprendente que el 
tamano de particula promedio en volumen y la polidispersion de 
un latex de poliuretano/urea/tiourea final preparado a partir 
de una emulsidn de alta P roporci6n de fase interna de un 
prepolimero de poliuretano/urea/tiourea mediante el proceso de 
la presents invenci6n generalmente es menor que el tamano d e 
particula y la polidispersi6n de un latex de 
poliuretano/urea/tiourea no preparado a partir de una emulsion 
de alta proporcion de fase interna de un prepolimero de 
poliuretano/urea/tiourea, para un tensoactivo dado, y a una 
concentracion dada del tensoactivo. 

Tambien es sorprendente que un latex de poliuretano 
con alto contenido de s6lidos que sea de cuando menos 45 por 
ciento en peso, preferiblemente cuando menos SO por ciento en 
peso, mas preferiblemente cuando menos 55 por ciento en peso, 
basado en el peso del latex, se pueda preparar mediante el 
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proceso de la presente invenci6n. Esce latex de alto contenido 
de s61idos se puede preparar sin recurrir a costosa remocion 
de agua de un latex mas diluido. 

Los lattice's de poliuretano/urea/tiourea de la 
presente invencion son utiles para aplicaciones de latices con 
tamano de particula controlada y distribuciones de tamafio 
estrechas y son especialmente importantes. Estas aplicaciones 
incluyen pellculas, recubrimientos para pisos, y adhesivos, 
especialmente para aplicaciones de refuerzo de tapetes. 

Los siguientes ejemplos son unicamente para fines 
ilustrativos y no pretenden limitar el alcance de esta 
invenci6n. Todos los porcentajes estan en porciento en peso a 
menos que se declare otra cosa. 
Eiemplo i 

Se prepar6 un prepolfmero de uretano/urea haciendo 
reaccionar 70 por ciento en peso de un poliol de 6xido de 
(poli)propileno, poliol VORANOL™2120 (una marca comercial de 
The Dow Chemical Company) con 30 por ciento en peso de 
IS0NATE™ 50 MDI (una marca comercial de The Dow Chemical 
Company; una mezcla al 50:50 de 4, 4 • -diisocianatodif enilmetano 
y 2,4 '-diisocianatodif enilmetano) . Los siguientes procesos se 
llevaron a cabo a io-C. El prepolimero se alimento 
continuamente a un rSgimen defl^l g/minuto a traves de un . 
tubo de acero inoxidable de 1V25 cm a just ado a un brazo de una 
T. Una solucidn acuosa al 20 por ciento de sulfonato de 
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dodecilbenceno de sodio (RHODA^r™™ m 

KnUDACAL DS -10, una marca comercial 

* P ° aienC ' - -ntinuamente a una velocidad da 

4,7 9/ ^n uco . criv4s fle ^ ^ aMro . nox . aabi9 ^ .., 3 , 

« 1 oro braz, da la t. Las do, corrient.s ea C on*i„ aro n y 
pasaron a cave, da u„ mezclador estatito para ^ 
—ci. no emulsificada. La mesela se eli TOn t 6 ententes en un 
tubo de acero inoxidable da £h cm ajuscada a un braso de una 
T unxd. a 1. entrada da una bomba centrifuge de ,o mi l ilitros 
Al mismo ttempo. ee^ombeo aJua . de ^ ^ ^ 

tetrafluoretileno de o'.>i «nci,aetros ajustado ^ ^ ^ 
°e la T, a un region de V.O g/minuto. Las dos corrientes sa 
combinaron y mesdaron entra si baj „ e3Juerio _ ^ 

bomba centrifuge operand,, a 65 „ rpm para £orTOar una emulsifin 
de alta proporcidn de fase interna. 

La emuleiSn de alta proporcidn de £ ase interna se 
urluy6 en una aegunda bombs centrifuge alimentando la emulsion 
en un tubo de acero inoxidable de tf S centimetres ejustado a 
un braro de una T unida a una bombs centrifuge. Al mismo 
"empo se bobbed ague a un rSgimen de 10 g/mi„uto a treves de 
un tubo de Q..6J centimetres de tetraf luoroetileno ejustedo al 
otro braro de la T. Las dos corrientes ae mezcl.ron con la 
bomba centrifuge operando a 900 rpm. 

La extensidn de la cadene ae llevd a cabo en una 
tercera bomba centrifuga alimentando la emulsion diluide en un 
tubo de acero inoxidable da i'.Vs c.ntimetroe aju.tado a un 
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brazo de una t ~ 

centrif " Uni6 8 U ~ C ™ ta de "« 

— «u*a. Al mi smo ciempo , _ soluci6n ^ , 

c-nco de piperazina se bombe6 a ^ r§gimen ^^^^^ ^ 

9/mX ? Ut ° 8 CraV6s " n «*o de tetrarluoroetileno de c „ 

7 C1 — - otro braro de la T. Las d08 

o-ences se en ^ fcomba cencri£uga opera ^ ^ ^ 

H». El producto se recolecto y se dej6 repQsar durance ^ 
n°=he para pe^icir ^ el ayia reaocionara ^ 

isocianato restantes pi 

"ntes. El latex restance da poll (uretano/urea) 

"table sa encontrfi gue tenia un contenido da solidos da 47 i 
Por crento en pes o. un tamano particula promedio an volumen da 
0.3« micr.s. y una po i idiBpersi6n de j; 2 _ ^ ^ 

analizador da tamano da partlculas Coultar LS230. 

Elf-mpl^ j 

™ PreP ° lImer0 se combinando al poliol 

VORJU, ° L ™ 5287 '»•» « ciento an peso, una marca comeccial 
de T*e Dow Chemical Company, .^SONATE™SO MDI ,33.3 P or ciento 
« P..C . dietilen 9 licoi por ciento en peso, . y monol da 

oxido de polietileno que tiene un m «i 

y«« tiene un peso molecular de 950. Se 

llevaron a cabo los ^ m ,; D „ b 

aco los siguxentes procesos a temperatura ambience 

(19°C) . 

81 prepolxmero se aliment6 continuamente a una 
32.1 g/aunueo a travSs de un primer brazo 
a3US tado a una primera T. se aliment6 el tensoactivo 
DSS0LP DBS " 60T lucian acuosa al 6 o por cianco da 
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-Konato de dodecilbenceno de triet a „ola mi na. una _ 
c^ercxal de DePorest Enterprises _ ^ , . ^ ^ .... , 

9/minUCO 8 traVSS de - >»» de una seg unda T , y se 

C ° mbi " 6 ^ - que eiuxa a un gasto de 5 S 

9/m±nUt0 8 " aV6S ^ «—o b r «o de la segunda t. La 
co^ente de prepolImero y la corrlence ^ agua/tensQact . vq ^ 

co^ina.on an la prinera T y pasaron ^ ^ ^ 

mezcladora estatica 1, *. 

iCa y lu W se alimentaron al puerto de 

entrada de un Wrumento dispersante tKA-SD 41 SUPER -dis pax™ 

(una marca comercial de IKA-WORKS T„ n i 

xjvjt works, Inc.), ei cual fue un 

dispositive rotor/estator ^ fue operado . l2Q0 ^ 

*» regimes de ali me ntaci6n an el instru„,ento 
d^spersante fueron ^ p r epol lmer o, & por 

ciento de sclucion tensoectiva. y ii?o por cienCo de ^ La 

emUlSl6n ^ a " a P"P°-ian de £aS e interne f or™a a en el 
ins t rumen to disDersarn-o 

ispersante cuvo un tamano de particula de 

promedio en volume n a n 
. ^ voiumen de 0.265 micra y una polidispersion de 

3.1. como se xnidio por un analizador de tamano de partlculas 
coulter LS130. 

La exten S i6n de la cadena se Uev6 a cabo en un 
-cledor en i Inea , I<3ImiIN TM modelo LB ^ ^ 

comercial de GREEY/ l™ N) . La eraulsi6n del tnstrumenco ae 
d.spersian se ali me nt6 en un pri m er braro unido a una tercera 
T y oomb.nado con une corriente acuosa alimentada a travSs de 
un segundo brezo de la tercera T a un regimen de"/.! g /mi nuto. 
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La sal.da d e la 5 corrientes confcinadas se al im ent6 en un ora.o 
de una cuarta T, que se uni6 a la entcada del .ezclador en 
ixnea. Al mismo tiempo, una soluci6n acuosa al xo per cienco 
de piperazina se bomb e6 a un regimen constante de i 8 0 
g/minuto (0.75- equivalentes, basado en los grupos isocianato 
del prepolimero, a traves del otro brazo de la cuarta T. Las 
dos corrientes Se mezclaron en la mezcladora en Ixnea operando 
a 1500 rp ra . El producto se recolecto y se dejo reposar durante 
la noche para permitir que el agua reaccionara con los grupos 
isocianato restantes . E1 mex de poli/uretano/urea) 
resultante estable se € ncontr6 que tenia un contenido de 
Glides de 5 6 <tf per ciento^ en eso, un tamaflo de particula 

promedio en volumen de q^W micra, y una polidispersi6n de 

3.S, como fue medido por un. analizador del tamafio <3e 

particulas Coulter LS 230. 

Eiemnlo 1 

Se repitiS el mistno procedimiento general para 
preparar el latex del Ejemplo 2. En este ejemplo, el 
tensoactivo fue DeSULF™ LT S-40 (una solucion acuosa al 40 por 
ciento de laurilsulfato de trietanolamina, una marca comercial 
de Deforest Enterprises, Inc . ) y los regimenes de flujo fueron 
pre P ol£mero/i' 2 .0 g/minuto; tensoactivo, V . 4 g/minuto; y agua, 
"3.5 g/minuto. Las proporciones de los componentes que se 
alimentaron en el dispersor fueron prepollmero. 84.4 por 
ciento; solucion de tensoactivo, 6^T por ciento,- y agua, 9.2 
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1 • ~* Un proceso 

— retano/urea/tiourea> am j^~~ m wtM de 

Pasos de: porque comprende i os 

a ) formar mediant- 
MUUi6 " - pr „ Porci6n da fMe ' P — ~n«»»o una 
P°»«etano,urea/t t o U rea ^ ^ t6rna °* on Prepol Imer o de 

-musificant. y tttMllu re8enCl " ae **™ " — cantidad 

Zante de un tensoactivo; y 

Proporcidn de fMe b) lnte P r °:; r ^ * —i* de a lta 

— - conaicl ::: ~- - ta 

Poliuretano/urea/tiourea; ^ 14te * - 

- -tact, un co^ueeto o^^ " 

«- cu»do -enoe doe 4tOTOs de ~ - 

■uficient. p 0 xu. oelaa , to ldr6S " n0 a «ivoa con 

«-•» Prepol imero Be ' . TSSff.W-Ww,,, 

termina con >cuandb m=- 
Isocianato. /"S 90 *! 0 nenoa dos arupoa 

^ ■ El Proceso ri 
CARACTEHIzado porque el prepollm 6 *' reivin «cacidn 1( 

" - P~p„ ltnero da po.CJo " ^ — ou.a 

3.- EI proceso de va a 0 ~ i 
CARACTERIZABO por TOe * ""^"Wita 1 o 2, 
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Poniendo en contacto un „c ee0 e.te q io„etrlco de polii.oei.nato 
con un star de ,Ucol de polialquil.no o un pollol poli6ster , 6n 
-ondee! g i tcol de poll.lquil.no .. u„ glicol d. 4t er de 
Polietileno, un g iieol a. dter de Poli-x.z-propUeno. olicol de 
eter d. polit.tr.metil.no, g lieol de eter de poli-1 2 - 
dinetil.ttleno, qlieol ae « ter de poll . u . bMilaio _ q ^ ^ 
ieterpoUdecan.til.no . un. co»bln.cldn de m. BlWK>e . 
dond. el poliol d. pollster un ter.ft.lato d. poli.tii.no o 
adipatodepoiibutil.no yen dond. .1 polii.oci.nato 4, 4- 
dii.ocianatodifenilmet.no, 2.4.diisocianatodifenil«etaoo, 
dii.oci.nato de p-feuueno, diisocianato d. 2.6-tolueno, 
poliisocianato de , . _ 

oi.<isocianatometil>ciclohe,a„o, 1.4-diisocianatoclclohexano, 
dil.oeiauato de hesajnetileno, diisocianato 

diisocianato d. 3,3--dim.til-4,4.-Mfe„ilo, 4,4.-dii.ocianato- 
diciclonexlimetano, 2,4-di-isoclanatodlciclohexilmet.no, diiso- 
ciaoato d. isoforona, o diiaocianato de 2,4-tolueno, o 
combinaciones de los mismos. 

4.- El proceso de cualquiera de la. 
reivindicacione. 1 a 3, CARACTERIZADO porque el teneoactivo ee 
un sulf.to o u. fenol etoxilado, un sulfonate de alquilbenc.no 
de metal alcalino, un sulfonate d. alquilbenceno miaa _ . 
laurti sulfate de metal alcalino, un laurilsulf.to de amina, un 
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polioxialquileno, un etoxilado de alquilfenol, o un tensoactivo 
de amonio cuatemario, o una combinacidn de loa mismos. 

5- El proceso de cualquiera de las 
reivindicaciones 1 a 4, CARACTER I z ADO porque el reactive que 
extiende la cadena contlene agua. 

6. - El proceeo de cualquiera de las 
reivlndicaciones 1 a 5, CARACTER 1 ZADO porque el reactive que 
extiende la cadena contiene monoetano lamina, dietanolamina, 
hidrazina, aminoetiletanolamina, etilenodiamina, propileno-1, 2- 
diamina, propileno-l,3-diamina, tetrametilenodiamina, hexame- 
tilenodiamina, 4,4'dimetila»ino-3, 3'-dimetildifenilmetano, 4,4'- 
aiaminodifenilmetano, 2, 4-diaminotolueno, 2, 6-diaminotolueno, o 
piperazina, o una combinacidn de los mismos. 

7. - El proceso de la reivindicacidn 6, 
CARACTER I ZADO porque el reactive que extiende la cadena es una 
solucion acuosa de piperazina, y l a emulsidn de alta proporcidn 
de faee interna se forma en la aueencia sustancial de un 
solvente. 

8. - El proceso de cualquiera de las 
reivindicaciones 1 a 7, CARACTER! ZADO porque la emulsidn de alta 
proporcidn de fase interna se prepara mediante los pasos de: 

a) contlnuamente combinar en un dispensor y 
en la presencia de una cantidad emulsif icante y estabilizante de 
tensoactivo, una corriente acuosa que tiene un gasto R x y una 
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corriente de prepolimero de poliuretano/»™» 

poxiuretano/urea/tiourea que tiene 
un gasto R 2 ; y _ 

b) mezclar las corrientaa combinadas con una 
cantidad auficiente de es f uer IO cortanta para f on»ar una 
amulsionde alta proporcidn de fase Intarna atn inversidn da 
fasa o distrioucidn per paaos da una faee intarna a una fase 
externa; 

en donde R 2 : Rl es tal que la polidispersidn 
de la emulsion de alta proporcidu de faee interna no es mayor de 
3 o el tamano de particula promedio en volumen no es mayor de 2 
micras . 

9.- El proceso de cualquiera de las 
reivindicaciones 1 a 8, CARACTERI Z ADO porque el prepolimero de 
polluretano/urea/tiourea se prepara mediante un proceso continuo 
de combinar una corriente que contin^ 4, 4 • -diisoclanatodif enil- 
metano, o 2,4 diisocianatodifenilmetano, o una combinacidn de 
los misraos con una corriente que contiene un eter de glicol de 
polietileno que tiene un peso molecular promedio en peso no 
mayor de 3000 Daltons y no manor de 750 Daltons, en donde el 
tensoactivo es sulfonate de dodecilbenceno de sodio. 

10.- un latex de poliuretano/urea/tiourea, 
CARACTERI ZAOO porque tiene un contenido de sdlidos no menor de 
45 por ciento en peso, basado en el peso total del latex. 
826.482 
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